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La prfisente invention a pour objet un procSdi de r6cupiration 
de polymferes h partir de leurs solutions organiques • 

Un des probl&mes les plus importants dans la production de 
polym&res caoutchouteux en solution est celui de 1* Elimination du solvent 
5 du polym^re caoutchouteux • 

Le solvant est conatitu6 dans presque tous les cas par un hy- 
droc^roure ou une fraction hydrocorbon^e ayant un intervalle de temperature 
d* Ebullition Etroit • Son Elimination doit 6tre la plus complete possible 
du fait que I'Etape ultErieure de finition et de sEchage peut presenter de 
10 sErieux inconvEnients • 

L'opSration s'effectue gEnEralement par entra£nement du 
solvant & la vapeur vive , laissant , par l^-mSme , en suspension aqueuse 
le polym&re,dEbarrassE de solvant et , sous forme de particules • 

Ce principe simple prEsente des difficultEs d' application 
15 dqes aux caractEristiques des polym&res caoutchouteux tels que le polybuta- 
di&ne y le polyisapr&ne et les terpolytn&res • 

Pour empScher que le solvant ne reste occlus dans les parti- 
cules qui se sEparent au cours du processus d * Elimination du solvant et 
pour rendre plus aisEe I'opEration de transfert de la suspension vers des 
20 Etapes ultErieures de manipulation » il est nEcessaire que les particules 
soient petites « tandis que , d* autre part , pour que la filtration des 
particules soit facile , celles»ci ne doivent pas §tre plus petites qu*une 
certaine taille • 

Pour chaque polym&re ^ selon le procedE de polymErisation 
25 utilisE V la viscositE MQQNEY , la concentration de la solution polymErique 
et le solvant utilisEs , il y a une combinaison appropriEe de conditions 
opEratoires qui permettent de travailler dans les conditions les plus 
facile s • 

Comme milieu coopErant & I'opEration on utilise souvent un 
30 agent dispersant qui « en solution aqueuse , en agissant sur la tension de 
surface , permet de mouiller les particules par l'r>au t mSme si elles sont 
incluses dans de grandes quantitEs de solvant , et de limiter leur tendance 
h 8*agglomErer • ^ 

Le type d' agitation et les proportions entre . caoutchouc , 
35 solvant et eau ont une influence considErable sur l*opEration • 

Comme la polymErisation s'effectue avec une grande dilution 
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du polym^re ^ les quantit^s de solvant ^ eliminer sont §lev6es comparati- 
vement au polymfere produit et, par suite » les consommations' de vapeur 
Bff ectent grandement le coQt de production . 

Pour limiter ces consommations » on prSconise^ dans certains 
5 brevets , d'utiliser le principe connu de 1* Evaporation h effet multiple j 

modifiS de tnani&re appropri^e • 

On ^limine le solvant du palym&re suivant des procEdEs das- 
siques en deux Stages , dans lesquels les temperatures et les pressions 
sont differentes t de mani^re h utiliser la vapeur. produite dans les stages 

10 & temperatures et pressions plus elevees , comma moyen d ' entratnement dans 
les Stages ^ temperatures et pressions plus basses • 

Ces precedes , specialement lorsqu'ils s*appliquent aux 
polym&res ayant une forte tendance h s'agglomirer , tels que le polyisopr^nei 
presentent une telle difficulte de mise en oeuvre , que 1' appropriation 

15 de i' evaporation h effet multiple est compromise . 

En fait , si I'on veut obtenir un polym^re qui peut Stre 
facilemefit transfers d*un Stage au suivant , il est nScessaire que la quasi- 
totalite du solvant soit SlirainSe dans le premier Stage i ce qui constitue 
une limite Sconomique du precede • 

20 ' Un autre fait , encore , a "une importance econoroique dans 

1* application de 1* evaporation h effet multiple . Puisque I'on obtient du 
premier Stage de la vapeur qui est condensSe , pour Sviter des complica- 
tions de 1 'installation . , cet Stage ne doit pas fonctionner h des pressions 
infSrieures h la pression atmosphSrique . 

25 Le second Stage , par consequent , doit fonctionner ^ des 

pressions supSrieures b la pression atmosphSrique et il se produit une perte 
de charge pendant I'Svacuation du polymfere vers le dispositif de filtration , 
qui s'effectue & la pression atmosphSrique , 

L*eau bouillante contenant la suspension , est , par suite , 

30 durant I'opSration de filtration , soumise h une dStente (flash) qui entrai- 
ns la perte de chaleur sensible correspondant & I'intervalle des tempSratu- 
res d» ebullition de I'eau aux deux pressions , cette perte Stant de I'ordre 
de 200 h 300 Kcal/Kg de polym^re , 

Selon une autre methode d6ja connue dans la technique , on 

35 prevoit que le mSlange rSactionnel et l».eau sont mSlangSs sous agitation -A' 

2 ^ 
vigoureuse g une pression comprise entre 7 et 35 Kg / cm , cette pression 
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fitant suffisante pour naintenir la melange a l«§tat liquide & ia temperatu- 
re de fonctionnement , de la chaXeur indirecte 6tant en mSme temps fournie 
au melange pour qu'il atteigne une temperature comprise entre 38 et 93»C . 

Alors lE mfilange est soumis ^ une detente (flash ) jusqu'a 
5 des valBurs de pression relative entre D et 1 Kg / cm^ ; de cette maniere 
le solvant , en mfime temps que de petites quantit6s de monomfere n'ayant 
pas r6agi , est 6iimin6 de la zone de flash , tandis que le rfisidu est cons- 
titu6 Bssentiellement d'eau et de particules de polymeres . 

II est Evident que le flash a pour objet d'filiminer le sol- 

10 vant du melange • 

Dans le procfidfi selon la pr^sente invention on opfere avec 

deux r6acteurs h des pressions dficroissantes dans la direction de V&cou- 
lement de la solution polymirique ^. 

Cette solution polymfirique , avec de l«eau , alimente le 
15 premier 6tage , muni d»un agitateur ; on alimente le premier Stage, eprfes 

compression figalement, par un courant de vapeur contenant un peu de solvant 
provenant du second etage . Du sommet de la premiere colonne d» extraction , 
on retire un courant de vapeur , de solvant et de monomere n'ayant pas 
rSagi , ce courant etant dirig^ vers I'appareil de r6cup6ratidn du solvant ; 
20 une suspension d'eau , de polymfere , de faibles quantites de solvant et de 
pnojmmhxs n'ayant pas rfiagi , sort du fond et , compte tenu du fait que la 
pression dans le premier appareil d' extraction est sup6rieure ^ celle du 
second , elle s»6coule spontan6ment en passant par une vanne de detente • 

De cette roanifere il se produit un flash dans le second appa- 
25 reil d» extraction , qui est aussi aliments en vapeur , de I'exterieur j 
cette vapeur ayant pour objet d'61iminer plus completement le solvant du 
polym^re • 

Un courant de vapeur et de solvant quitte le sommet du second 
appareil d' extraction , cette vapeur , aprfes compression thermique , ser - 
30 vant & alimenter , comme moyen d' extraction , le fond du premier appareil 

d« extraction ; on soutire du fond un mfilange d^eau et de polymfere & envoyer 
aux Stages de traitement suivants • 

Pour ce qui est des conditions op6ratoires dans le premier 
appareil d» extraction , on a une temperature comprise entre 90 et 18D»C , 

35 de preference entre 100»C et 1 SO^C et une pression absolue comprise entre 

2 2 
1 et 5 Kg / cm , de preference entre 2 et 3,2 Kg/ cm • 



71 05299 ' 2078683 



10 



Dans le second appareil d* extraction r&gne une temperature 

de 80 h 140(>C » de preference comprise entre 100 et 120^C et de$ pressions 

2 

inferieures de 1 ^ 2 Kg/ cm ^ celles prevalant dans le premier appareil 
d* extraction • 

Les differences et les avantages du procSde selon la presente 
invention , ressortent clairement de la comparaison avec les methodes citees , 
dej^ connues dans la technique • 

Comparativement/la premiere methods citee selon laquelle on 
utilise le principe de I'effet multiple les principales differences sent : 

1/ - Les pressions de fonctionnement dans 1* appareil d' extrac- 
tion decroissent dans la direction de l*ecoulement des 
particules de polym&re . 
2/ — L' elimination d*une pompe pour le transfert des particu- 
les d'un appareil d' extraction h 1' autre ; 
^5 3/ — La presence d'une operation de compression thermique ; 

Quant d la seconde methode ci-tee , 6€jh connue dans la' 

* « 

techniquTe , elle comprend un premier etaga de chauff age indirect h haute . 
pression, suivi d'un flash qui provoque 1 » enlfevement de la plus grande part 
du solvent ; dans ce but , la chute de pression est importante ; dans le 

20 . precede selon la presente invention , le" chauff age est direct et , dans le 
premier etage , la plus grande part du solvant est extraite j la difference 
de pression. entre les deux etages fait s^ecouler spontan6ment le polymfere , 
ce qui evite I'emploi de moyens de transfert * 

Le flash se produisant dans le second appareil d' extraction » 

25 quand dej& la plus grande partie du solvant a ete eiiminee , sert dans le 
simple but de permettre une recuperation thermique 

Ces differences conduisent aux avantages particuliers du 
precede selon la presente invention ; en fait , les conditions de fonction- 
nement des deux extracteurs perroettent de realiser I'ecoulement naturel 

30 des particules de polym&re d»un extracteur h 1' autre , ce qui evite ainsi 
une operation de pompage . ' 

Ceci constitue un element d* importance particuli^re puisque , 
dans une installation et en particulier dans le cas du cis - polyisoprfene, 
1' operation de pompage ne peut 6tre realises puisque le polymfere , mSme s'il 

35 contient de faibles quantites de solvant , comme celui qui sort du premier 
extracteur , s'av^re tres collant , en sorte que les particules , en s'ag- 
glomerant , obstruent les passages des pompes , rendant impassible le 
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proc£d6 d» extraction dans son eiitior . 

De plus , par suite du fait que les particules passent d»un 
extracteur h pression plus §levfie h un extracteur h pression plus faible , 
il a M posaiblB d'introduire un 6tage de flash qui permet une recupera- 
tion thermique par thermocoinpression , ce qui af facte . favor ablement l«6cono- 

mie de 1^ installation • 

Par le proc6d4 selon 1« invention , il est possible de r6cup6rer 
des polytnferea h partir de difffirents types de solutions polymfiriques . 

Ces polymferes peuvent fitre obtenus par yfiaction de monomferes 
de mtme type ou de monoinferea de types difffirents . en particulier les di&nes 
conjugufis ayant de 4 & B atomes de carbone . 

Les difenes conjugu6s que I'on peut utiliser sont , par exemple: 
- Le 1,3 butadifene ,'l»isoprfene , le 2,3 dimfithylbutadifene , 
le 2 m^thoxybutadifene , le 1,3 hexadifene , le 1,3 octadifene etc ... 
^5 Ces difenes conjugufes peuvent 6tre polyin6ris6s tels quels ou 

en mfilange l»un avec 1* autre et/ou avec un ou plusieurs tnonomferes contenant 
le groupe CH^ » C\ • 

Lea co-monomferea contenant ce groupe sont : le styrfene , 
I'acrylonitrilB , le mSthyl acrylate , le infithyl mfithacrylate , le chlo- 
20 rure de vinyle , I'fcthylfene , le propyl&nc , le but&ne 1 , etc .... 

Lea polymferea sont prfiparfis en presence de solvents organi - 
quea , comprenant t lea paraffinea , les cyclo-paraf fines et les hydrocar- 
burea aromatiquea , qui sont comparativement inertes et liquides dans lea 

conditions opfiratoires • 
25 Cea aolvanta aont des alkanes de faible poids moldculaire 

tela que le propane , le butane et le pentane , les paraffines et cyclo - 
paraf fines ayant un poids molficulaire plus filBv« comme l«iso-octane , le 
cyclohexane et le infithylcyclohexane ; les compoafe aromatiques tels que le 

benzene , le tolu&ne , et analogues ; 

Le proc6d6 selon la prfiaente invention sera raaintenant illus- 

tr^e par la description suivante , non limitative • 

Lea Figures 1 et 2 montrent deux modes de realisation possi- 
bles du procfidfi de la prfisente invention s dans la figure 1 la vapeur d'eau 
quittant le second extracteur est comprim6e au moyen d'un 6jecteur ; dans 
la figure 2 la compression s'effectue au moyen d«un compresseur . 

En se r^f firant & la figure 1 , la solution polymfirique pfin&tre 
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par le conduit 1 dans i*extracteur' 3 muni de I'agitateur 15 . L*extracteur 3 
est 6galement alimentfi par les conduits 2 et 12 , respectivement en eau et 
en vapeur . Cette vapeur est celle qui sort de I'extracteur 7 in61ang6e avec 
de la vapeur Vive provenant de I'extfirieur . 
5 Un courant de vapeur , de solvent et de monom^re n'ayant pas 

rfiagi , d»o& le solvant eat r6cuper6 , quitte le sommet de I'extracteur 3 
par la conduit e 4 j un melenge d'eau , de particules de polymSres et le res- 
te du solvant non §lirain§ , est 6vacufi par le fond . 

Du fait de la pression plus 61ev§e prfivalant dans l^extracteur 
10 3 par rapport & l^extracteur 7 , le melange s»6coule spontanfiroent et , avant 
de p6n6trer dans l«BXtracteur 7 , il est sounds h una decompression en traver- 
sant la vanne 6 . De cette manifere il se produit un flash dans I'extracteur 7 
pourvu figalement d«un agitateur 16 et alimente par la canalisation 10 en 
vapeur vive pour 1* extraction . 

°" de 7 , & travers la canalisation 9 , on retire un 

ra§Xange d*eau et de particules de polymfere dSbarrass€ de eolvant ; ce melange 
est envoys ^ des Stapes classiques de filtration ; la vapeur avec les dernife- 
rea traces de solvent quitte le sommet de I'extracteur par la canalisation 8 . 

Cette vapeur dans un des modes de realisation de la pr^sen- 
20 te invention , est comprimie dans un fijecteur 11 , en utillsant comme fluide 
moteur de la vapeur viva amende de l^extirieur par la canalisation 17 . . 

Dans ce cas , la vapeur vive fralche nficessaire h 1* extrac- 
tion est fournie en partie k I'extracteur 7 et en partie h l»extracteur 3 , 
et agit , par suite , comme fluide moteur . 

melange de vapeur quittant I'^jecteur 11 se trouve & la 
mfime pression que I'extracteur 3 , auquel parvient le melange d travers le 
conduit 12 . * 

Dans la figure 2 , la reference 11 indique un compresseur 
remplagant l*ejecteur . 

^° ce cas , la vapeur vive pour 1« extraction est fournie 

enti&rement & I'extracteur 7 h travers le conduit 10 . 

Dans 1' instrumentation representee h la figure 1 , un organe 

13 contraiant la temp6rature h l«int6rieur de I'extracteur 3 , regule au 

moyen de la vanne 14 le flux de vapeur vive alimentant l«extracteur 7 ; de 
35 cette mani&re la temperature de I'extracteur 3 est regiee h la vajeur desir6e 

par la quantite de vapeur alimentant l*extracteur 7 . 
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organs 19 » de contrfile de pression , x6gule la valeur d& 
la pression dans 1* extract eur 7 , au moyen de la vanne IB , changeant par 
la le flux du fluide - moteur dans I'^jecteur 11 . 

Dans la figure 2 les seules modifications de 1 « instrumenta - 
tion sont celles qui concernent I'oxgane de regulation 20 , 116 & I'organe 
de detection 19 • Cet filament 20 rdgule la vitesse du compresseur 11 , en 
changeant le dfibit de sortie de l»extracteur 7 . 
-EXEMPLE- 



En 86 xfif 6rant au schema de la figure 3 on donnera maintenant 
un exemple non limitatif de mise en oeuvre de la r6cup6ratian de polymferes 
h partir d'une solution organique en utilisant le procfidfe selon la prfisente 
invention , 
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CQURANT 


F L U I D E 


DEBIT 

• 
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-REVENDICATIDNSj 

1/ - Procgdfi dB rgcupSratlon de polymferes & partir de solu- 
tions organiques les contenant , caract6ris6 en ce que la solution polymeri- 
que h traiter est envoyfie dans un premier extracteur , alimentfi en mSme 

5 temps en eau et chauff6 par de la vapeur d'eau , en ce que l»on soutire de 
celui-ci un mfilangs de vapeur et de solvent comrae produit de tfite , et un 
melange de particules de polym&re , de solvant et d'eau comme produit s de 
fond ; on soumet ce produit de fond h une detente avant son introduction 
dans un second extracteur oD la pression est inffirieure h celle du premier 

10 extracteur i on soutire comme produit de fond du second extracteur , dans 

lequel est introduite ds la vapeur viva , un mSlange de particules de poly- 
mhns et d*eau » on envoie ce n^lapge k une gtape de filtration classique 
tandis que l*on obtient comme produit de tfite , un melange de vapeur et de 
solvent • 

15 2/ -> Proc6d£ de recuperation de polym&res h partir de solutions 

organiques les contenant , selon la revendication 1 , caract^ris^ en ce que 
les vepeurs sortant du second extracteur sont soumises & une thermocompres- 
sion avant de servir h alimenter le fond du premier extracteur • 

3/ - Proc€d£ de recuperation de polym&res h partir de solutions 

20 organiques les contenant , selon la revendication 1 caracterise en ce que 
les pressions ds f onctionnement des extracteurs diminuent dans le sens de 
I'ecoulement des particules de polymeres . 

4/ - Precede de recuperation de polym&res Si partir de solutions 
organiques les contenant f selon I'une des revendications precedentes , 

25 caracterise en ce que 1* effluent du premier extracteur constitue d'eau , 

de polyinfere et de traces de solvant » est soumis h une operation de detente 
ft 1* entree du second extracteur • 

5/ - Precede de recuperation de polym&res h partir de solu -« 
tiona organiques les contenant , selon I'une des revendications precedentes , 

3D caracterise en ce que le premier extracteur fonctionne h des temperatures 

comprises entre 90 et 150*C , de preference entre 100 et laO'^C » et sous des 

2 

pressions abaolues comprises entre 1 et 5 Kg/ cm , de preference entre 2 et 

^ 2 
3,2 Kg/ cm 

6/ - Precede de recuperation de polymferes h partir de solu - 
35 tions organiques les contenant , selon l*une des revendications precedentes. 
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caract6ris£ en ce que le second extracteux fonctxonne d des temperatures 
comprises entre 80 et 140"C , de preference entre 100 et 12D"C , la pression 

M 2 

6tant infSrieure de 1 d 2 Kg/cm 3 celle privalant dans le premier extracteur, 

7/ - PracSdS de r^cupSration de polymeres h. partir de solutions • 
organiques les contenant f selan I'une des revendications pr^c^dentes carac* 
tSrlsS en ce que 1' operation de thermocompression peut 6tre effectuSe au 
moyen , soit d'un ejecteur , soit d'un conqsresseur , la vapeur n£cessaire Si 
1* operation d' extraction etant , dans le premier cas » fournie en partie 
au second extracteur et en partie au premier et agissant « decette mani&re , 
comme fluide moteur • 
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